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Penentuan besi sangat penting untuk perlindungan lingkungan, proses kimia dan studi 
kesehatan masyarakat. Pengompleks besi yang sering digunakan adalah 1,10-fenantrolin dan 
kalium tiosianat. Pengompleks 1,10-fenantrolin merupakan pengompleks yang cukup mahal 
sehingga dapat menjadi faktor penghambat dalam analisis. Kalium tiosianat dibandingkan 
dengan 1,10-fenantrolin memiliki harga yang relatif lebih murah sehingga akan efisien dalam 
bidang ekonomi. Pada penelitian ini telah dilakukan penentuan kadar besi dengan 
menggunakan instrumen spektrofotometer UV-Vis. Metode ini dilakukan dengan 
mengomplekskan zat yang akan dianalisis dengan pengompleks besi yang akan membentuk 
suatu warna yang spesifik. Pada metode tersebut dilakukan perbandingan pengompleks yaitu 
1,10-fenantrolin dan kalium tiosianat. Pada kedua metode dilakukan validasi metode analisis 
dengan beberapa parameter yaitu presisi, akurasi, LOD, LOQ dan linieritas. Hasil penetapan 
kadar besi dengan menggunakan  pengompleks 1,10-fenantrolin yaitu diperoleh data bias 
akurasi 0,81%-24,60%, presisi 3,17%-12,60%, limit of detection (LOD) 0,88 ppm, limit of 
quantification (LOQ) 2,95 ppm, linieritas 0,0305x dan koefisien korelasi 0,996 pada rentang 
konsentrasi kerja 1-5 mg/L. Penetapan kadar besi dengan pengompleks KSCN memberikan 
data bias akurasi 2,90%-33,1%, presisi 2,20%-36,60%, LOD 0,82 ppm, LOQ 2,73 ppm, linieritas 
0,0333x dan koefisien korelasi 0,997. Dengan demikian dapat disimpulkan bahwa pengompleks 
1,10-fenantrolin lebih baik dibandingkan dengan kalium tiosianat. 
 




     Besi adalah logam kedua dan unsur keempat terbanyak di bumi. Kelimpahan besi cukup 
besar sehingga pengolahannya relatif mudah, murah serta dapat dimodifikasi. Besi sangat 
banyak dimanfaatkan karena mudahnya untuk diperolehan dan dapat ditemukan di banyak 
tempat. Penentuan besi sangat penting untuk untuk perlindungan lingkungan, proses kimia dan 
studi kesehatan masyarakat (Brady, 2002; Chang, 2005)  
     Penentuan kadar besi dapat menggunakan metode analisis spektrofotometri UV-Vis. Metode 
ini dilakukan dengan mengomplekskan zat yang akan dianalisis dengan pengompleks besi 
yang akan membentuk suatu warna yang spesifik. Senyawa kompleks adalah senyawa yang 
terdiri ion logam dengan satu atau lebih ligan yang akan mendonorkan pasangan elektron 
bebasnya kepada ion logam sehingga akan membentuk ikatan kovalen koordinasi (Lazic, 2010; 
Albert, 1989). 
     Dalam senyawa kompleks ligan menyediakan atom donor (pemberi atau penyumbang) dan 
atom pusat bertindak sebagai akseptor (penerima). Pengompleks yang umum digunakan 
adalah 1,10-fenantrolin dan kalium tiosianat yang  dapat digunakan tanpa menggunakan zat 
pengadsorbsi dan tidak memerlukan waktu yang lama. Warna merah jingga dari kompleks yang 
dihasilkan ini stabil pada kisaran pH 2-9  (Cotton and Wilkinson, 1984; Pangastuti dkk., 2017).  
     Sebelum dikomplekskan dengan 1,10-fenantrolin atau kalium tiosianat maka Fe3+ direduksi 
terlebih dahulu menjadi Fe2+. Seperti penelitian yang dilakukan oleh Djarot  (2010) yang 
menggunakan pereduksi Na2S2O3 dan K2C2O4 pada analisa besi dalam multivitamin. Pada 
penelitian tersebut diketahui bahwa kalium oksalat (K2C2O4) kurang baik digunakan sebagai 
pereduksi pada analisa besi dalam multivitamin disbanding dengan Na2S2O3.   




     Berdasarkan hal tersebut maka pada penelitian ini digunakan natrium tiosulfat (Na2S2O3) 
sebagai reduktor dengan pengompleks 1,10-fenantrolin dan kalium tiosianat. Pengompleks 1,10 
fenantrolin merupakan pengompleks yang cukup mahal sehingga dapat menjadi salah satu 
faktor penghambat dalam analisis. Kalium tiosianat dibandingkan dengan 1,10-fenantrolin 
memiliki harga yang relatif lebih murah. Dengan demikian  kalium tiosianat akan  efesien dalam 
bidang ekonomi. Selain itu kalium tiosianat lebih mudah untuk didapatkan dari pada 1,10-
fenantrolin. 
     Pada penelitian ini dilakukan penentuan kadar besi dengan membandingkan penggunaan 
pengompleks 1,10-fenantrolin dan kalium tiosianat dengan pereduksi natrium tiosulfat. 
Pengukuran dilakukan dengan spektrofotometer UV-Vis. Parameter analisis yang ditentukan 
yaitu akurasi, presisi, linieritas, batas deteksi, dan batas kuantifikasi. 
 
METODOLOGI PENELITIAN 
Alat dan Bahan  
     Alat-alat yang digunakan di dalam penelitian ini meliputi batang pengaduk, beaker, botol 
semprot, bulp, corong, gelas ukur, hot plate, kaca arloji, kertas saring, kuvet, labu ukur, neraca 
analitik, pH meter, pipet ukur, pipet tetes, spatula, kemudian analisis menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis. Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu 1,10-
Fenantrolin (C12H8N2), akuades (H2O), asam asetat (CH3COOH), asam klorida (HCl), aseton 
(CH3COCH3), besi(III) korida (FeCl3.6H2O), kalium tiosianat (KSCN), natrium asetat 
(CH3COONa.3H2O), natrium tiosulfat (Na2S2O3). 
 
Prosedur Kerja 
Penentuan panjang gelombang maksimum  
     Larutan standar Fe(III) 100 mg/L sebanyak 0,5 mL dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL 
kemudian ditambah 1 mL Na2S2O3100 mg/L  sebagai reduktor;1,5 mL larutan 1,10-fenantrolin 
1000 mg/L; 1,5 mL larutan buffer asetat pH 4,5 dan 5 mL aseton kemudian ditambah akuades 
hingga volume larutan 10 mL. Campuran tersebut dikocok dan didiamkan selama 5 menit dan 
diukur absorbansinya pada panjang gelombang 400–600 nm. Data yang diperoleh kemudian 
dibuat kurva antara absorbansi (A) terhadap panjang gelombang (λ) sehingga diperoleh λ 
maksimum. Prosedur   yang   sama   dilakukan   kembali   dengan    mengganti 1,10-fenantrolin 
dengan kalium tiosianat. 
 
Penentuan konsentrasi optimum Na2S2O3  
     Larutan standar Fe(III) 100 mg/L sebanyak 0,5 mL dimasukkan dalam labu ukur 10 mL 
ditambah larutan pereduksi Na2S2O3 sebanyak 8; 9; 10; 11; 12 mg/L, 1,5 larutan 1,10-
fenantrolin 1000 mg/L, 1,5 mL buffer asetat pH optimum dan 5 mL aseton, kemudian ditambah 
akuades hingga volume mencapai 10 mL. Campuran tersebut dikocok dan didiamkan selama 5 
menit, kemudian diukur absorbansinya  pada  panjang  gelombang  maksimum. Pengukuran  
absorbansi  masing-masing  konsentrasi Na2S2O3 dilakukan 3 kali. Selanjutnya dibuat kurva 
antara konsentrasi dengan absorbansi dan diperoleh konsentrasi optimum. Prosedur yang 
sama dilakukan kembali dengan mengganti 1,10-fenantrolin dengan kalium tiosianat. 
 
Penentuan kurva kalibrasi  
     Larutan standar Fe(III) 100 mg/L sebanyak 1, 2, 3, 4, dan 5 mg/L dimasukkan ke dalam labu 
ukur 10 mL. Masing-masing ditambah 1 mL larutan Na2S2O3 konsentrasi optimum; 1,5 mL 
larutan 1,10-fenantrolin 1000 mg/L; 1,5 mL larutan buffer asetat pH optimum dan 5 mL aseton 
kemudian ditambahkan akuades hingga volume larutan 10 mL. Campuran dikocok dan 
didiamkan selama 5 menit kemudian diukur absorbansinya pada panjang gelombang 
maksimum. Data yang diperoleh kemudian dibuat kurva kalibrasi antara absorbansi (A) 
terhadap konsentrasi larutan standar Fe(III). Prosedur yang sama dilakukan kembali dengan 








Parameter analisis pada penentuan kadar besi  
Uji Akurasi (Sukorini dkk., 2010)  
     Uji akurasi dapat dinilai dari hasil pemeriksaan bahan kontrol dan dihitung sebagai nilai 
biasnya (d%). Keakuratan metode dapat diperoleh. 
 
Akurasi d(%) =|




x = konsentrasi sampel 
μ = konsentrasi larutan standar 
μi =konsentrasi larutan standar yang   ditambahkan sampel 
 
Uji Presisi (Sukorini dkk., 2010) 
     Uji presisi dilakukan dengan menggunakan konsentrasi dari larutan standar timbal. 
Absorbansi dari standar tersebut digunakan untuk mencari standar deviasinya. Presisi 
ditentukan dengan menghitung nilai koefisien variasi (KV).  
 





SD  = standar deviasi  
KV = koefisien variasi  
x = kadar analit 
 
Uji Liniearitas (Sukorini dkk., 2010) 
     Preparasi  deret  kalibrasi  dibuat menggunakan  blanko  matriks  yang  didalamnya 
ditambahkan  secara  kuantitatif  analit  standar yang  telah  diketahui  konsentrasinya. 
Konsentrasi  deret  kalibrasi  yang  dibuat  meliputi lima konsentrasi  yaitu 1,  2,  3,  4 dan 5  
mg/L.  Analisis  dilakukan  pada  masing-masing preparat  menggunakan  metode  yang  akan 
divalidasi  dengan  jumlah  pengulangan sebanyak  3  kali.  Korelasi  antara  respon  analitik 
rata-rata  yang  didapat  dengan  konsentrasi  teoritis analit dalam preparat dapat dihitung. 
 
Penentuan Batas Deteksi (LOD) Dan Batas Kuantifikasi (LOQ) (Sukorini dkk., 2010) 
     Penentuan batas deteksi (LOD) dan batas Kuantitfikasi (LOQ) dapat dilakukan dengan 
menghitung kadar yang didapat dari respons blanko matriks tersebut dari deret standar. 
Selanjutnya dihitung rata rata dan standar deviasi dari kadar-kadar tersebut. 
Limit Deteksi y  = yb + 3 sb 
Limit Kuantifikasi y  = yb + 10 sb 
keterangan : 
Sb = Simpangan Baku 
yb = Intersep (a) 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Penentuan Panjang Gelombang Maksimum 
     Penentuan panjang gelombang maksimum bertujuan untuk mendapatkan analisis dengan 
nilai kepekaan yang tinggi dan kesalahan terkecil sehingga dapat digunakan untuk larutan 
dengan nilai konsentrasi yang rendah. Larutan standar Fe(III) ditambahkan dengan  Na2S2O3 
yang berfungsi sebagai pereduksi untuk Fe(III) menjadi Fe(II) dengan reaksi sebagai berikut: 
2  Fe3+ + 2S2O3
2-           2Fe2+ + S4O6
2- 
     Setelah itu ditambahkan 1,10 fenantrolin sebagai pengompleks dengan reaksi sebagai 
berikut: 
Fe2++ 3C12H8N2           [Fe(C12H8N2)3]
2+ 
     Kemudian ditambahkan buffer asetat serta aseton sehingga dapat dilihat panjang 
gelombang maksimum berada pada 505 nm dengan absorbansi sebesar 0,170 yang dapat 
dilihat pada Gambar 1. 
 






Gambar 1. Hasil Scanning panjang gelombang Fe dengan 1,10-fenantrolin 
 
     Penentuan panjang gelombang maksimum menggunakan pengompleks KSCN sama  halnya 
dengan penentuan panjang gelombang maksimum  menggunakan 1,10-Fenantrolin, dimana 
pengompleks 1,10-Fenantrolin diganti dengan KSCN yang berfungsi sebagai pengompleks 
sehingga didapat panjang gelombang 415 nm dengan nilai absorbansi 0,152 yang dapat dilihat 




Gambar 2. Scanning panjang gelombang Fe dengan KSCN 
 
Penentuan Konsentrasi Optimum Na2S2O3 
     Penentuan konsentrasi optimum Na2S2O3 bertujuan untuk mengetahui kemampuan  
pereduksi yang digunakan untuk mereduksi Fe(III) menjadi Fe(II) dengan reaksi sebagai                   
berikut : 
2  Fe3+ + 2S2O3
2-           2Fe2+ + S4O6
2- 
     Konsentrasi Na2S2O3 yang digunakan memiliki variasi yaitu 8; 9; 10; 11; 12 mg/L kemudian 
dikompleksan dengan 1,10-fenantrolin pada panjang gelombang 505 nm dan KSCN pada 
panjang gelombang 415 nm. 
 
 
















































Gambar 4. Konsentrasi optimum Na2S2O3 pada penentuan Fe dengan penfompleks KSCN 
 
     Gambar 3 menunjukkan hubungan konsentrai Na2S2O3 dengan absorbansi Fe 
(Pengompleks 1,10-fenantrolin). Pada konsentrasi 8 mg/L hingga 9 mg/L meningkat namun 
pada konsentrasi 10 mg/L hingga 12 mg/L menurun. Konsentrasi pada 9 mg/L memiliki nilai 
absorbansi paling tinggi yaitu 0,164. Hal ini membuktikan bahwa konsentrasi 9 mg/L merupakan 
konsentrasi optimum. Menurut Djarot (2010) penurunan absorbansi terjadi disebabkan karena 
menggunakan Na2S2O3 secara berlebihan akan mengakibatkan senyawa kompleks yang sudah 
terbentuk dari 1,10 fenantrolin akan terurai kembali sehingga nilai absorbansi juga akan 
menurun. 
     Gambar 4 menunjukan  konsentrasi Na2S2O3 dengan absorbansi Fe (Pengompleks KSCN). 
Pada konsentrasi 8 mg/L hingga 9 mg/L meningkat disebabkan karena jumlah  konsentrasi 
Na2S2O3 yang diperlukan untuk mereaksikan Fe belum cukup namun pada konsentrasi 11 mg/L 
hingga 12 mg/L mengalami penurunan. Konsentrasi 10 mg/L memiliki nilai absorbansi paling 
tinggi yaitu 0,168 sehingga konsentrasi 10 mg/L merupakan konsentrasi optimum Na2S2O3 
dengan pengompleks KSCN. 
 
Pembuatan Kurva Kalibrasi Menggunakan Spektrofotometri UV-Vis 
     Kurva kalibrasi yang merupakan suatu garis yang diperoleh dari beberapa gabungan titik 
yang menyatakan hubungan antara konsentrasi dengan absorbansi. Penentuan kurva kalibrasi 
besi ini, menggunakan variasi konsentrasi larutan standar Fe(III) yaitu 1; 2; 3; 4 dan 5 mg/L. 
Gambar kurva kalibrasi larutan standar Fe dengan pengompleks 1,10-fenantrolin dan gambar 
kurva kalibrasi larutan standar Fe dengan pengompleks KSCN dapat dilihat pada Gambar 5. 
 
 




Gambar 6. Kurva kalibrasi pada penentuan Fe dengan pengompleks KSCN 
 





















y = 0,034x - 0,013 

















y = 0,029x + 0,015 





























     Berdasarkan Gambar 5 diperoleh persamaan garis y = 0,034x-0,013 dengan R²= 0,992 dan 
nilai R = 0,996 yang menyatakan bahwa 99,60% hubungan antara konsentrasi larutan standar 
Fe dengan absorbansi mempunyai hubungan erat dan linearitas yang baik antara konsentrasi 
larutan standar Fe dengan absorbansi, yang ditandai dengan harga R² = 0,992 yang 
menyatakan semua titik terletak pada garis lurus positif sehingga layak digunakan sebagai 
kurva kalibrasi karena memenuhi kisaran nilai R sebesar -1 ≤ R ≤ 1 dan kisaran nilai R² sebesar 
0,9 ≤ R² ≤ 1. 
     Berdasarkan kurva diperoleh persamaan garis KSCN y = 0,029x+0,015 dengan R² = 0,995 
dan nilai R = 0,997 yang menyatakan bahwa 99,70% hubungan antara konsentrasi larutan 
standar Fe dengan absorbansi mempunyai hubungan erat dan linearitas yang baik antara 
konsentrasi larutan standar Fe dengan absorbansi, yang ditandai dengan harga R² = 0,995 
sehingga layak digunakan sebagai kurva kalibrasi karena memenuhi kisaran nilai R sebesar -1 
≤ R ≤ 1 dan kisaran nilai R² sebesar 0,9 ≤ R² ≤ 1. 
 
Validasi Metode Penentuan Kadar dengan Spektrofotometri  UV-Vis 
     Validrasi metode analisis spektrofotometer UV-Vis berdasarkan beberapa parameter uji yang 
dilakukan antara lain adalah akurasi, presisi, linearitas, batas deteksi dan batas kuantisasi. 
Hasil dari beberapa validasi metode analisis adalah suatu tindakan penelitian terhadap 
parameter tertentu, berdasarkan percobaan laboratorium, untuk membuktikan bahwa parameter 
tersebut memenuhi persyaratan untuk penggunaannya (Harmita,2004). Tabel 1 ini menunjukan 
hasil validasi metode  penentuan kadar Fe dengan spektrofotometri UV-Vis.  
     Akurasi yang merupakan kedekatan hasil analisis yang didapatkan dengan kadar analit yang 
sebenarnya, dengan hasil yang didapatkan untuk lima variasi konsentrasi 1, 2, 3, 4 dan 5 ppm 
dengan menggunakan pengompleks 1,10-fenantrolin yaitu 0,81%-24,60% sedangkan dengan 
menggunakan pengompleks KSCN yaitu 2,90%-33,10%. Menurut Sukorini, dkk (2010) nilai 
akurasi dapat diperoleh dengan menentukan nilai bias (e%), dimana semakin kecil nilai bias 
tersebut maka akurasi akan semakin baik dengan nilai yang dapat diterima yaitu   20%. Nilai 
akurasi penentuan Fe 1 ppm dengan pengompleks 1,10 fenantrolin yaitu 24,60% dan 
pengompleks KSCN yaitu 33,10% memberikan nilai akurasi melebihi nilai batas kriteria yang 
diterima, Hal ini terjadi karena adanya galat sistematis yang dapat mempengaruhi tingkat 
keakurasian dari pengukuran pada 1 ppm. 
 
Tabel 1.   Parameter validasi metode analisis penentuan kadar besi dengan  penambahan  





Penerimaan 1,10-Fenantrolin KSCN 
e% Akurasi 0,81%-24,60% 2,90%-33,10% 20% 
Presisi 3,17%-12,60% 2,20%-36,60% 16% 
BD 0,88 ppm 0,82 ppm - 
BK 2,95 ppm 2,73 ppm - 
Linearitas y= 0,0305x y= 0,0333x - 
   
      
     Parameter uji yang kedua adalah presisi. Presisi yang merupakan ukuran kedekatan nilai 
data satu dengan yang lainnya dalam suatu pengukuran pada kondisi analisis yang sama yang 
ditentukan dengan parameter standar deviasi relatif (RSD). Nilai hasil pengukuran dengan 
menggunkan pengompleks 1,10-fenantrolin yaitu 3,17%-12,60% sedangkan dengan 
menggunakan pengompleks KSCN yaitu 2,20%-36,60%. Nilai presisi yang baik adalah nilai 
yang dapat memenuhi batas kriteria KV Horwitz yaitu   16% pada kadar satu per sejuta (ppm), 




dimana KV meningkat seiring dengan menurunnya konsentasi analit. Semakin kecil nilai KV 
semakin tingkat ketelitianya (Sukorini.dkk,2010). Tetapi pada pengompleks KSCN terdapat nilai 
presisi yang melebihi batas deteksi yaitu 36,60% pada 1 ppm. Sama halnya dengan akurasi, 
nilai presisi ini melebihi batas kriteris yang diterima disebabkan oleh galat sistematis yang 
mempengaruhi tingkat presisi pengukuran pada 1 ppm. 
     Parameter uji yang ketiga pada penelitian ini adalah penentuan batas deteksi dan batas 
kuantisasi berdasarkan pada pengukuran larutan standar dengan penambahan pengompleks 
1,10-fenantrolin hasil yang didapatkan untuk batas deteksi yaitu 0,88 ppm dan batas kuantitasi 
yaitu 2,95 ppm, sedangkan untuk hasil yang didapat menggunakan pengompleks KSCN batas 
deteksi yaitu 0,82 ppm dan batas kuantitasi yaitu 2,73 ppm. batas deteksi dan batas kuantitasi 
dihitung dari rerata kemiringan garis dan simpangan baku intersep kurva standar yang 
diperoleh, dimana batas deteksi dan batas kuantitasi menunjukan sensitifitas suatu metode jika 
batas deteksi dan kuantitasi yang didipatkan semakin kecil. Parameter uji yang terakhir  adalah 
uji linearitas berdasarkan pada pengukuran larutan standar dengan pengompleks 1,10-
fenantrolin dan pengompleks KSCN yaitu berturut-turut adalah y= 0,0305x dan y= 0,0333x.  
 
SIMPULAN 
     Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diperoleh kesimpulan bahwa penentuan kadar 
besi dengan menggunakan pengompleks 1,10-fenantrolin lebih baik dibandingkan dengan 
KSCN. Hasil pengukuran parameter uji untuk presisi yang dimiliki oleh KSCN yaitu 2,20%-
36,60% namun pada konsentasi 1 ppm KSCN memiliki hpasil pengukuran yaitu 36,60% yang 
melebihi batas kriteria KV Horwitz   16%, sedangkan pengompleks 1,10-fenantrolin dimana 
hasil pengukuran presisi yaitu 3,17%-12,60% memenuhi kriteria KV Horwitz   16%. Parameter 
uji untuk nilai bias akurasi untuk pengompleks 1,10-fenantrolin memiliki hasil pengukuran yaitu 
0,81%-24,60% sedangkan pengompleks KSCN 2,90%-33,10% dimana kedua pengompleks ini 
pada konsentasi 1 ppm memiliki nilai hasil pengukuran melebihi nilai yang dapat diterima yaitu 
  20% dimana 1,10-fenantrolin 24,60% dan KSCN 33,10% namun 1,10-fenantrolin memiliki 
nilai yang lebih kecil dari pada KSCN sehingga dapat disimpulkan bahwa pengompleks 1,10-
fenantrolin lebih baik dari pada KSCN. 
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